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Abstract：A method to determine 47 pesticide residues in tea using QuEChERS and GC-MS was established. For the 
extraction of pesticide residues, dry samples were vortex-mixed with 40 mg of NaCl dissolved in 2 mL of MeCN and 
centrifuged (5000 r/min for 5 min). Then 1 mL aliquot of the supernatant was taken and vortex-mixed for 2 min after the 
addition of 25 mg of PSA, 7.5 mg of GCB, 150 mg of MgSO4 and 40 mg of NaCl and entrifuged (5000 r/min for 5 min). 
The resulting supernatant was injected in to a GC-MS for analysis of pesticide residues. Under the optimized conditions of 
particle size and amount of samples, extraction solvent type and volume and mixing method and purifi cant, the recovery of 
the method for spiked samples ranged from 81% to 102.2%, and precision from 6.5% to 18.3% (RSD). The linear range was 
0.00195－1.0 mg/kg (R2 ＞ 0.97), limit of detection (LOD) 0.0009－0.0214 mg/kg, and limit of quantitation (LOQ) 0.0029－
0.0712 mg/kg. This method could substantially meet the “Uniform Limits” of Japan and the EU for analysis of pesticide 
residues.
Key words：tea；pesticide residue；dispersive solid phase extraction；gas chromatography-mass spectrometry (GC-MS)






























1.1 材料与试剂   
正己烷、丙酮、乙腈均为农残级  美国T e d i a
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1.2 仪器与设备  
7890GC-5975MSD气相色谱-质谱仪(配7683自动进样


























ion chromatogram，TIC)和选择离子检测图(selected ion 
monitoring，SIM)。
表 1 SIM离子分组
Table 1 Ion groups for SIM
实验组 开始时间/min 驻留时间/ms 离子(m/z)
1 0.00 25 121、136、91、77
2 10.46 25 75、121、260、97
3 11.43 25 181、219、183、217
4 11.75 25 219、181、183、217
5 12.11 25 181、163、165、209
6 12.32 25 179、137、152、199、188、189、160、94
7 12.65 25 181、219、183、217
8 13.10 25 146、162、59、223、286、288、125、290
9 13.51 25 263、109、125、79
10 13.77 25 79、130、132、109、277、125、109、260
11 14.26 25 197、199、314、97、278、125、109、169
12 14.59 25 136、121、120、110
13 14.91 25 367、369、213、351、274、125、121、93、146、157、156、118
14 15.55 25 145、85、93、125
15 15.93 25 241、195、239、237
16 16.31 25 246、318、316、248、105、106、104、172
17 16.72 25 59、247、249、408
18 17.04 25 195、237、207、241、231、153、97、125、235、237、165、236
19 17.38 25 235、237、165、236
20 17.52 25 161、162、172、77
21 17.83 25 272、274、229、237、235、237、165、236
22 18.46 25 187、314、189、244
23 18.91 25 181、165、166、182、157、169、141、185、97、181、125、265
24 19.40 25 159、111、229、227
25 19.82 25 181、197、208、209
26 20.48 25 183、163、165、184
27 21.43 25 181、163、165、77、209、199、157、184
28 22.54 25 167、125、181、152、169
29 23.56 25 181、253、251、255
表 2 农药名称、保留时间、定量、定性离子
Table 2 Retention time and characteristic ions of pesticide residues
序号 农药 保留时间/min 定量离子(m/z) 定性离子(m/z)q1(ratio)、q2(ratio)、q3(ratio)
1 异丙威(isoprocarb) 9.745 121 136(43.2)、91(13.6)、77(10)
2 甲拌磷(phorate) 11.497 75 121(47.8)、260(31.1)、97(23.8)
3 α-六六六(α-BHC) 11.613 181 219(95.9)、183(95.3)、217(75.4)
4 β-六六六(β-BHC) 12.097 219 181(99.9)、183(95.3)、217(78.9)
5 γ-六六六(γ-BHC) 12.216 181 163(93.7)、165(78.5)、209()
6 二嗪磷(diazinon) 12.475 179 137(95.6)、152(64.5)、199(58)
7 δ-六六六(δ-BHC) 12.853 181 219(97.8)、183(96.1)、217(77.7)
8 乙草胺(acetochlor) 13.410 146 162(85.8)、59(84.2)、223(76)
9 甲基毒死蜱(chlorpyrifos methyl) 13.443 286 288(70.4)、125(47.9)、290(15.9)
10 甲基对硫磷(methyl parathion) 13.570 263 109(94.9)、125(80.1)、79(23.2)
11 八氯二丙醚(S421) 13.963 79 130(74.513)、132(71.284)、109(25.12)
12 杀螟硫磷(fenitrothion) 14.062 277 125(96.5)、109(77.2)、260(52.8)
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序号 农药 保留时间/min 定量离子(m/z) 定性离子(m/z)q1(ratio)、q2(ratio)、q3(ratio)
13 毒死蜱(chlorpyrifos) 14.371 197 199(95.9)、314(70.7)、97(70.6)
14 倍硫磷(fenthion) 14.461 278 125(23.3)、109(18.1)、169(17.3)
15 水胺硫磷(isocarbophos) 14.607 136 121(67.5)、120(45.1)、110(36.6)
16 氟虫腈(fi pronil) 15.064 367 369(69.7)、213(23.4)、351(16.3)
17 稻丰散(phenthoate) 15.330 274 125(46.4)、121(44.3)、93(36.5)
18 喹硫磷(quinalphos) 15.349 146 157(64.2)、156(38.1)、118(33.2)
19 杀扑磷(methidathion) 15.627 145 85(58.7)、93(16)、125(15.2)
20 α-硫丹(α-endosulfan) 15.971 241 195(99.3)、239(91.2)、237(90.1)
21 p,p'-DDE 16.344 246 318(86.2)、316(67.3)、248(65.6)
22 噻嗪酮(buprofezin) 16.474 105 106(48)、104(46.8)、172(40.2)
23 溴虫腈(chlorfenapyr) 16.613 59 247(7.8)、249(5.9)、408(4.9)
24 β-硫丹(β-endosulfan) 17.087 195 237(85.1)、207(81)、241(77.1)
25 乙硫磷(ethion) 17.125 231 153(51.4)、97(41.9)、125(34.7)
26 p,p'-DDD 17.139 235 237(65.3)、165(40.9)、236(14.5)
27 o,p'-DDT 17.191 235 237(65.8)、165(35.9)、236(14.6)
28 三唑磷(triazophos) 17.400 161 162(66.9)、172(40.9)、77(39.1)
29 硫丹硫酸盐(endosulfan sulfate) 17.789 272 274(83.5)、229(60.9)、237(52.5)
30 p,p'-DDT 17.851 235 237(65.5)、165(35.4)、236(14.7)
31 异菌脲(iprodione) 18.541 187 314(69.7)、189(65.8)、244(65.3)
32 联苯菊酯(bifenthrin) 18.708 181 165(25.9)、166(25.6)、182(16.6)
33 苯硫磷(EPN) 18.750 157 169(59.1)、141(36.2)、185(31.2)
34 甲氰菊酯(fenpropathrin) 18.898 97 181(80.1)、125(42.9)、265(33.1)
35 三氯杀螨砜(tetradifon) 19.267 159 111(71.9)、229(59.7)、227(58.8)
36 氯氟氰菊酯Ⅰ(cyhalothrinⅠ) 19.503 181 197(80.5)、208(51.6)、209(47)
37 氯菊酯Ⅰ(permethrinⅠ) 20.504 183 163(19.4)、165(16.7)、184(15.8)
38 氯菊酯Ⅱ(permethrinⅡ) 20.630 183 163(19.5)、165(16.8)、184(15.9)
39 氯氰菊酯Ⅰ(cypermethrinⅠ) 21.359 181 163(88.8)、165(76.2)、77(33.9)
40 氯氰菊酯Ⅱ(cypermethrinⅡ) 21.461 181 163(93.7)、165(78.5)、209(37.7)
41 氟氰戊菊酯Ⅰ(fl ucythrinateⅠ) 21.523 199 157(64.5)、184(61.7)、181(37.8)
42 氯氰菊酯Ⅲ(cypermethrinⅢ) 21.516 163 181(80.7)、165(65.9)、209(45.1)
43 氯氰菊酯Ⅳ(cypermethrinⅣ) 21.555 163 181(81)、165(66)、209(46.2)
44 氟氰戊菊酯Ⅱ(fl ucythrinateⅡ) 21.719 199 157(65.9)、184(38.1)、181(36.5)
45 氰戊菊酯Ⅰ(fenvalerateⅠ) 22.317 167 125(97.2)、181(62.2)、152(54.5)
46 氰戊菊酯Ⅱ(fenvalerateⅡ) 22.553 167 125(99.9)、181(62)、169(54.2)
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确定定量检出限(limit of quantifi cation，LOQ)。
表 3 方法的回收率、相对标准偏差、校正曲线和检出限











1 异丙威 93.4 17.1 y=20.39×105x＋0.41×103 0.008～1 0.9920 0.0115 0.0384
2 甲拌磷 95.9 8.3 y=25.41×105x＋0.09×103 0.008～1 0.9984 0.0061 0.0204
3 α-六六六 87.8 13.1 y=19.10×105x＋0.20×103 0.008～1 0.9974 0.0049 0.0164
4 β-六六六 83.9 14.8 y=25.01×105x＋0.04×103 0.008～1 0.9989 0.0065 0.0218
5 γ-六六六 81.0 13.2 y=22.74×105x＋0.23×103 0.008～1 0.9963 0.005 0.0167
6 二嗪磷 91.5 9.8 y=16.02×105x＋0.33×103 0.008～1 0.9946 0.0055 0.0183
7 δ-六六六 91.6 7.1 y=27.99×105x＋0.02×103 0.008～1 0.9988 0.0025 0.0083
8 乙草胺 89.5 9.1 y=18.98×105x＋0.51×103 0.008～1 0.9948 0.0045 0.0149
9 甲基毒死蜱 92.7 12.4 y=30.19×105x＋0.72×103 0.004～1 0.9969 0.0066 0.022
10 甲基对硫磷 95.5 14.4 y=30.70×105x＋0.03×103 0.008～1 0.9992 0.0041 0.0138
11 八氯二丙醚 85.5 11.5 y=10.99×105x＋0.73×103 0.004～1 0.9974 0.0041 0.0136
12 杀螟硫磷 86.8 15.8 y=23.70×105x＋0.08×103 0.004～1 0.9945 0.0114 0.0379
13 毒死蜱 90.8 9.8 y=31.33×105x＋0.35×103 0.004～1 0.9959 0.0053 0.0176
14 倍硫磷 98 8.3 y=35.31×105x＋0.08×103 0.008～1 0.9983 0.004 0.0133
15 水胺硫磷 81.9 13.7 y=15.45×105x＋0.27×103 0.002～1 0.9872 0.0035 0.0118
16 氟虫腈 101.9 12.6 y=10.53×105x＋0.63×103 0.008～1 0.9965 0.0081 0.027
17 稻丰散 92.8 9.4 y=39.91×105x＋0.15×103 0.008～1 0.9991 0.0119 0.0396
18 喹硫磷 93.6 10.6 y=63.97×105x＋0.99×103 0.008～1 0.9983 0.0031 0.0104
19 杀扑磷 96.1 7.9 y=20.79×105x＋0.85×103 0.004～1 0.9926 0.002 0.0065
20 α-硫丹 98.2 12.3 y=9.57×105x＋0.11×103 0.008～1 0.9947 0.006 0.02
21 p,p'-DDE 94.8 9.2 y=42.37×105x＋0.32×103 0.008～1 0.9980 0.0131 0.0435
22 噻嗪酮 91.5 14.7 y=28.06×105x＋0.18×103 0.008～1 0.9957 0.0029 0.0098
23 溴虫腈 98.6 8.5 y=34.99×105x＋1.80×103 0.008～1 0.9983 0.0045 0.0148
24 β-硫丹 91.3 10.4 y=1.16×105x＋0.07×103 0.008～1 0.9870 0.0036 0.0119
25 乙硫磷 93.1 7.2 y=77.61×105x＋2.70×103 0.008～1 0.9890 0.0107 0.0358
26 p,p'-DDD 89.6 14.6 y=36.21×105x＋1.18×103 0.008～1 0.9979 0.0016 0.0054
27 o,p'-DDT 95.5 13.3 y=103.26×105x＋0.31×103 0.008～1 0.9986 0.0035 0.0115
28 三唑磷 89.1 9.3 y=5.85×105x＋0.04×103 0.004～1 0.9858 0.0012 0.004
29 硫丹硫酸盐 85.4 12.4 y=20.65×105x＋0.83×103 0.008～1 0.9861 0.0214 0.0712
30 p,p'-DDT 94.6 12.9 y=14.46×105x＋0.05×103 0.008～1 0.9962 0.0061 0.0202
31 异菌脲 89.7 10.5 y=10.84×105x＋0.12×103 0.008～1 0.9986 0.0086 0.0288
32 联苯菊酯 95.6 14.2 y=78.42×105x＋0.44×103 0.004～1 0.9957 0.0115 0.0384
33 苯硫磷 85.3 14.6 y=145.23×105x＋5.16×103 0.008～1 0.9936 0.0016 0.0053
34 甲氰菊酯 102.2 16.4 y=49.03×105x＋6.29×103 0.004～1 0.9930 0.0009 0.0029
35 三氯杀螨砜 87.2 9.4 y=41.04×105x＋1.34×103 0.008～1 0.9795 0.0025 0.0085
36 氯氟氰菊酯Ⅰ 91.2 13.5 y=27.43×105x＋1.60×103 0.004～1 0.9935 0.003 0.0102
37 氯菊酯Ⅰ 86.7 14.2 y=23.66×105x＋0.89×103 0.008～1 0.9873 0.0046 0.0152
38 氯菊酯Ⅱ 87.3 14.3 y=18.74×105x＋0.56×103 0.008～1 0.9918 0.0053 0.0176
39 氯氰菊酯Ⅰ 93.6 8.7 y=35.26×105x＋0.79×103 0.016～1 0.9817 0.0067 0.0222
40 氯氰菊酯Ⅱ 84 14.4 y=39.13×105x＋0.39×103 0.016～1 0.9703 0.0035 0.0118
41 氟氰戊菊酯Ⅰ 91.3 6.5 y=14.54×105x＋0.10×103 0.004～1 0.9981 0.0032 0.0106
42 氯氰菊酯Ⅲ 83.4 15.6 y=16.74×105x＋1.29×103 0.008～1 0.9887 0.0086 0.0287
43 氯氰菊酯Ⅳ 88.6 10.7 y=9.89×105x＋1.13×103 0.008～1 0.9813 0.0075 0.0249
44 氟氰戊菊酯Ⅱ 84.5 12.7 y=15.36×105x＋0.05×103 0.004～1 0.9932 0.0126 0.0421
45 氰戊菊酯Ⅰ 99.8 11.6 y=34.87×105x＋1.08×103 0.016～1 0.9944 0.0081 0.0271
46 氰戊菊酯II 88 17.3 y=16.12×105x＋0.59×103 0.016～1 0.9903 0.0036 0.0119
47 溴氰菊酯 89.2 18.3 y=13.35×105x＋0.06×103 0.008～1 0.9962 0.0078 0.0258
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